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La presente invention concerne de maniere generate un 
procede d'obtention d'un latex photochromique, en particulier pour 
des applications dans le domaine optique et preferentiellement en 
optique ophtalmique. 
5 Comme cela est bien connu, les latex sont des Emulsions de 

polymdres, en particulier des 6mulsions aqueuses. 

Ces latex sont classiquement prepares par polymerisation en 
emulsion de monomeres. 

Typiquement, la polymerisation en Emulsion n6cessite 
10 I'emploi d'au moins un monomdre ou m§lange de monomeres, d'un 
tensio-actif ou melange de tensio-actifs, et d'un initiateur ou 
amorceur de polymerisation. Le monomere ou le melange de 
monomeres est disperse en gouttelettes a I'aide du tensio-actif ou 
melange de tensio-actifs et d'une agitation avec un cisaillement 
15 6leve. Les gouttelettes de monomere ont g§n§ralement un diametre 
de 1 £ 10 |jm. 

Les emulsions en latex obtenues par les proc6d6s classiques 
ont pour inconvenients d'§tre instables, de manquer de 
reproducibility et de presenter des variations de la taille des 
20 particules. 

Pour remedier 3 ces inconv§nients, on a propos§ 
d'ensemencer les gouttelettes de monomere avec des particules de 
polymere de taille et concentration connues. Les particules de 
semence, lorsqu'elles sont au contact des gouttelettes de 

25 monomere, gonflent jusqu'^ une taille d'6quilibre. Une telle 
technique est decrite dans le brevet US-4,01 1 ,388. 

Si cette technique d'ensemencement permet un reglage 
precis du nombre et de la dimension des particules, elle depend de 
de la vitesse et du degre de gonflement des particules. 

30 On a 6galement propose dans le brevet US-5,686,518 un 

procede d'obtention de latex qui consiste a dissoudre un ou 
plusieurs polymeres dans un monomere ou melange de monomeres 
ethyleniquement insatures et a disperser la solution de polymere 
dans le monomere dans de Teau et au moins un tensio-actif pour 

35 obtenir une « mini6mulsion » dont les gouttelettes ont un diametre 
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moyen de 10 & 500 nim, puis a polym6riser la « mini6mulsion » pour 
obtenir le latex final. 

(.'utilisation cle miniemulsions pour la polymerisation en 
Emulsion est egalement d6crite dans les documents FR-2.785.904, 
5 EP-852-239, US-5,569,716, US-5,653,965 et WO-98/50436. 

Aucun des documents ne concerne la preparation d'un latex 
photochromique. 

Les latex photochromiques sont classiquement obtenus en 
preparant une premiere solution comprenant le ou les monomeres 
10 et le ou les composes photochromiques et un deuxieme solution 
comprenant le milieu de dispersion, generalement de I'eau et un 
agent tensio-actif, en m6langeant les deux solutions avec une 
agitation vigoureuse pour obtenir une pre-6mulsion. La pre- 
emulsion est alors transferee en une seule fois dans un r§acteur et 
15 est d6gazee sous azote avec agitation. A la fin du degazage on 
introduit I'amorceur de polymerisation, generalement en sojution 
dans un solvant (typiquement de I'eau), et on effectue la 
polymerisation a chaud pour obtenir le latex. 

Le latex obtenu est alors grossierement filtr§ sur tissus puis 
20 stocke a I'abri de la lumidre. 

Un tel procede d'obtention d'un latex £ propri6t6s 
photochromiques est d§crit dans le document FR-2. 790.264. 

Outre les probldmes de stabi lite 6voques pr§c6demment, les 
latex photochromiques obtenus par le procede classique 
25 pr6sentent, lors de leur synthase, une migration importante du ou 
des composes photochromiques dans la phase aqueuse entraTnant 
une degradation partielle ou complete des composes 
photochromiques dans le film de latex final. Par suite, les precedes 
classiques necessitent I'emploi de quantit6s importantes de 
30 composes photochromiques couteux pour tenir compte de ces 
pertes par migration. 

L'invention a done pour objet de fournir un procede 
d'obtention de latex photochromique qui limite, voire supprime, la 
migration des composes photochromiques dans la phase aqueuse 
35 du latex, lors de sa synthese. 
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Selon I'inv ntion, le procede d'obtention d'un latex 
photochromique comprend: 

(1) la preparation d'un melange comprenant au moins un 
monomere organique Z £ groupement C = C, polymerisable par 

5 voie radicalaire, au moins un compose photochromique 

organique, au moins un agent tensio-actif, de I'eau et 
eventuellement un amorceur de polymerisation ; 

(2) le traitement du melange obtenu a I'etape (1) pour former une 
miniemulsion comprenant une phase organique dispers6e 

10 sous forme de gouttelettes ayant un diametre de 50 & 500 nm, 

de preference 50 a 300 nm, dans une phase aqueuse; 

(3) I'addition £ la miniemulsion d'un amorceur de polymerisation, 
si celui-ci n'a pas et6 introduit £ I'etape (1), ou d'une 
quantite suppl6mentaire d'amorceur par rapport £ l'£tape 

15 (1); 

(4) la polymerisation du melange reactionnel obtenu a I'etape 
(3), et 

(5) la r§cup6ration du latex photochromique. 

Dans une realisation pref6r6e du proced6 de I'invention, on 
20 rajoute au melange de I'etape (1) un agent de stabilisation de la 
miniemulsion. 

De preference, le melange de I'etape (1) est obtenu en 
preparant separement une solution A comprenant le ou les 
monomeres, le ou les composes photochromiques et 
25 eventuellement le ou les agents de stabilisation et une solution B 
comprenant I'eau et le ou les agents tensio-actifs, puis en 
reunissant les deux solutions A et B. 

Le melange des deux solutions A et B est alors traite, par 
exemple au moyen d'un microfluidiseur pour obtenir une 
30 miniemulsion dont le diametre des gouttelettes de la phase 
organique varie de 50 a 500 nm, de preference de 50 a 300 nm et 
typiquement de I'ordre de 200 nm. 

Le microfluidiseur est un emulsificateur par impact £ haute 
pression. Un tel microfluidiseur est decrit dans le brevet US- 
35 4,533,254 et est commercialise par la societe Microfluidics 
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Corporation in Naston, Massassuchets, USA. Un autre 
microfluidiseur est commercialise par la soci6t£ Stansted Fluid 
Power LTD. Brievement, le dispositif consiste en une pompe 
haute pression et en une chambre d'interaction ou l'§mulsion se 
5 fait. G6n6ralement f le melange est passe une fois dans 
I'Smulsificateur & une pression de 35 a 105 MPa. 

La tail le des gouttelettes variera en fonction de la 
composition du melange, de la pression imposee et du nombre de 
passes dans I'emulsificateur. 
10 Ainsi, avec une pression de 70 MPa, on a obtenu des 

miniemulsions selon I'invention ayant un diametre de gouttelettes 
d'environ 200 nm. 

La miniemulsion peut egalement fetre obtenue avec des 
dispositifs a ultrasons ou des agitateurs m6caniques du type de 
15 I'Ultraturax™. 

La miniemulsion obtenue est alors gen6ralement transferee 
directement dans un r6acteur ou elle est degaz6e. Ce degazage 
s'effectue en general sous azote, avec agitation et a une 
temperature qui peut aller de la temperature ambiante jusqu'a 
20 90°C, de preference & une temperature de 40 a 70°C. 

Une fois le degazage termine, on ajoute directement dans ce 
reacteur un ou plusieurs amorceurs de polymerisation et on 
procede a la polymerisation du ou des monomeres, sous agitation, 
et de preference £ une temperature superieure a la temperature 
25 ambiante, generalement de 50 a 90°C. 

Optionnellement, au cours de la polymerisation, on peut 
ajouter goutte a goutte une quantity mineure, g§neralement 
inferieure a 10%, preferentiellement inferieure a 5% en masse par 
rapport a la masse de monomdre Z initiale, d'un ou plusieurs 
30 autres monomeres polym§risables afin, par exemple, d'adapter les 
proprietes mecaniques des particules de latex. 

La reaction de polymerisation est terminee lorsque le taux 
d'extrait sec de Temulsion est stabilise. 

A ce stade, on peut incorporer au latex obtenu, et 
35 concomitamment avec un amorceur de polymerisation un ou 




plusieurs autres monomeres polymerisables, par exemple des 
acrylates ou des methacrylates afin d'obtenir un latex dont les 
particules sont de type coeur/ecorce. 

Le latex obtenu est recup6r6 de maniere classique, par 
5 exemple par filtration sur tissu. 

G6n6ralement les particules de polymeres du latex obtenu 
ont un diam§tre de 50 a 400 nm. 

Les monomeres Z recommand§s sont des monomeres de type 
(m§th)acrylate d'alkyle, de preference de type mono(meth)acrylate. 
10 Les groupements alkyles sont de pr6f§rence des groupements 

alkyles en C1-C10, tels que m§thyle, §thyle, propyle et butyle. 

Parmi les monomeres preferes on peut citer les acrylates et 
methacrylates de m6thyle, ethyle, propyle et butyle. 

On peut aussi utiliser des melanges de ces monomeres, en 
15 particulier des melanges de monomeres acrylate d'alkyle en C2-C10 
et de methacrylate d'alkyle en C1-C3. 

Les composes photochromiques organiques convenant pour 
le procede de I'invention sont tous composes organiques 
pr6sentant des proprietes photochromiques. Ces composes sont 
20 bien connus dans la technique. 

Les composes prdferes sont les chromdnes et les 
spiroxazines. 

Ces chromenes sont decrits entre autres dans les documents 
US-3,567 t 605, US-5, 066,81 8, WO-93/17071, WO-94/20869, FR- 
25 2.688.782, FR-2. 71 8.447, EP-0.401.958 et EP-0. 562915. 

Les spiroxazines sont egalement des composes 
photochromiques bien connus. De teis composes sont decrits, entre 
autres, dans les brevets US-5, 1 1 4,621 , EP-0. 245. 020, JP-A- 
03,251,587, WO-96/04590 et FR-2. 763. 070. 
30 Le compos§ photochromique est introduit en quantity 

suffisante pour obtenir Teffet photochromique recherch6 dans les 
films finals de latex. 

Les concentrations en compose photochromique varient 
gen6ralement de 1 a 10% et de preference de 2 a 7% en poids, par 
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rapport au poids des monomeres polymerisables presents dans le 
latex. 

Pour favoriser la solubilisation du compos§ photochromique, 
on peut 6ventuellement rajouter dans ce melange une faible 
5 quantite d'un solvant du compose photochromique, par exemple de 
N-methylpyrrolidone dans le cas des chrom^nes. La quantite de 
solvant rajout6e peut aller jusqu'a 5% en poids par rapport au 
poids des monomeres polymerisables presents dans le melange. 

L'agent tensio-actif peut etre ionique, non-ionique ou 
10 amphotere. Parmi les agents tensio-actifs ioniques, on peut citer le 
dodecylsulfate de sodium, le dodecylbenzene sulfate de sodium, le 
sulfonate de sodium, les sulfates d'alcools gras ethoxyles et le 
bromure de cetyl trim6thylammonium (CTAB). 

Parmi les tensio-actifs non-ioniques, on peut citer les alcools 
15 gras ethoxyles. 

On peut evidemment utiliser un melange d'agents tensio- 
actifs. 

L'agent de stabilisation eventuellement ajoute, peut etre tout 
compost qui stabilise I'emulsion et qui ne nuit pas aux proprietes 
20 voulues pour les latex et les films form6s a partir de ces latex. 

L'agent de stabilisation peut etre un n-alcane, un n-alcane 
halogene ou un monomere polymerisable ou non, comportant une 
chalne grasse tel qu'un alcool gras ou un ester d'alcool gras. 

Les agents de stabilisation pr6feres sont I'hexadecane, 
25 Talcool cetylique et le methacrylate de stearyle. 

L'agent particulidrement pr§fere est le methacrylate de 
stearyle car il s'integre au reseau en raison de la presence de la 
fonction methacrylate. 

La teneur en agent de stabilisation dans le melange varie 
30 generalement de 0,1 a 10%, de preference de 2 £ 6%, par rapport 
au poids de monomeres polymerisables presents dans le melange. 

L'amorceur de polymerisation peut etre tout amorceur 
classiquement utilise. II peut etre soluble dans Teau ou la phase 
organique. 



Les amorceurs solubles dans I'eau utilises pour la 
polymerisation des compositions de I'invention sont des sels et 
composes poss6dant au moins une fonction hydrophile. 

Parmi ces sels et composes, on peut citer les persulfates des 
5 metaux alcalins et d'ammonium, en particulier les persulfates de 
sodium ou de potassium, I'eau oxyg§n6e, et le dihydrochlorure de 
2,2'-azobis(2-amidino propane). 

On peut egalement utiliser des peroxydes partiellement 
hydrosolubles tels que le peracide succinique et I'hydroperoxyde 
10 de t-butyle. 

On peut aussi employer des syst6mes redox tels que les 
persulfates associes a un ion ferreux. 

On peut citer egalement I'hydroperoxyde de cumyle ou I'eau 
oxyg6nee, en presence d'ions ferreux, sulfite ou bisulfite. 
15 Parmi les amorceurs solubles dans la phase organique on 

peut citer I'azobisisobutyronitrile (AIBN). 

La phase aqueuse de la miniemulsion peut comporter 
uniquement de I'eau ou elle peut comprendre un melange d'eau et 
de solvant appropri6, par exemple pour aider la filmification. 
20 Lorsqu'un solvant est present, il peut g6n6ralement repr6senter 
jusqu'£ 10% en poids de la phase aqueuse, de preference moins 
de 5% en poids, et mieux encore moins de 2%. 

De preference la phase aqueuse comprend uniquement de 

I'eau. 

25 Dans les exemples suivants, sauf indication contraire, tous 

les pourcentages et parties sont exprimes en poids. 

Exemples 1 a 5 et Exemples comparatifs A et B 

On a pr6par6 les melanges dont les compositions sont 

indiquees au tableau (I) en combinant une solution A contenant le 
30 monomere polymerisable, I'agent de stabilisation et le compose 

photochromique a une solution B contenant le tensio-actif et de 

I'eau. 
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TABLEAU I 





MELANGE 




1 


2 


3 


4 


5 


6 


Monom§re 
oolvm§risable 
Methacrylate de butyle 

(g) 

Acrylate de butyle (g) 


46 4 


46,4 


46 4 


46,4 


46 4 


46,4 


Compose 
ohotochromiaue 
Spiro A (g) 
Chromdne B (g) 


3,25 


3,25 


3,25 


3,25 


3,25 


3,25 


Tensio-actif 
Bromure de cetyl 
Trimethylammonium (g) 


1,5 


1,5 


1.5 


1,5 


1,5 


1,5 


Aaent de stabilisation 
Methacrylate de 
stearyle (g) 


2,32 


2,32 


2,32 


2 ,32 






Eau (g) 


73 


73 


73 


73 


73 


73 



Pour faciliter la solubilisation du chromene B, a on ajoute 
3,8% en poids par rapport au poids de monom^re de N- 
methylpyrrolidone dans la solution A. 
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Les melanges 1 a 4 sont traites de manidre £ obtenir une 
10 mini§mulsion selon I'invention (Exemples 1 & 5) et les melanges 5 
et 6 sont traites de manidre classique pour obtenir une 6mulsion 
classique (Exemples comparatifs A et B). 

Pour obtenir la mini§mulsion selon I'invention, les melanges 
sont trait6s en une seule passe dans un microfluidiseur Stansted 
15 Fluid Power LTD, module nm-CEN 7400H a une pression de 70 
MPa. Les miniemulsions recup6rees en sortie ont un diametre 
moyen des gouttelettes de 225 nm. 

Les emulsions classiques sont obtenues par simple agitation 
mecanique des melanges 5 et 6. 
20 Les Emulsions classiques et miniemulsions de I'invention 

sont ensuite transferees dans un r§acteur et soumise £ un 
degazage sous azote pendant 30 minutes a 60°C, sous agitation 
avec un agitateur tournant a 250 t/minute. 

Apres degazage, les gouttelettes des miniemulsions selon 
25 Tinvention ont un diametre moyen de 214 nm. 
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Dans le cas des emulsions classiques, les gouttelettes ont un 
diametre de I'ordre de 1 nm. 

On prepare une solution d'amorceur en dissolvant 0,48 g de 
dihydrochlorure de 2,2'-azobis(2-amidinopropane) dans 4,8g d'eau 
5 et on ajoute en une seule fois cette solution dans le reacteur 
contenant 103g d'emulsion ou miniemulsion pour initier la reaction 
de polymerisation, d I'exception de I'exemple 2 dans lequel on a 
introduit directement la meme quantite d'azobisisobutyronitrile (2). 

La polymerisation est effectu6e a une temperature de 60°C. 
10 A la fin de la polymerisation (2 h 45), apres I'ajout de 

Tamorceur, on arrete le chauffage et on laisse refroidir jusqu'S la 
temperature ambiante (23°C). Les latex sont alors soutires a 23°C 
et filtres sur tissus. 

Les latex des exemples 1 a 5 ont un extrait sec de 37% en 

15 poids. 

Les latex obtenus par le proc6d6 classique, ont un extrait sec 
de 40% en poids. 

L'extrait sec est mesure classiquement par sechage du latex 
dans un dessicateur jusqu'a poids constant. 
20 Le diamdtre moyen des gouttelettes et des particules est 

determine par un Zetasizer (MALVERNE), par diffusion de la 
lumidre. 

On a realise par depot centrifuge [200 t/minute pendant 10 s, 

puis 1000 t/minute pendant 10 s] des latex precedents sur des 
25 verres Sigmal® et sechage en etuve a 50°C, des films 

transparents, photochromiques, d'epaisseurs 3,7 pm. 

On a recupere les films et on les extrait avec 10 ml 

d J acetonitrile a 80°C en presence d'un etalon interne Kemix n° 16. 

Cette extraction s'effectue pendant 20 minutes. Apres agitation, la 
30 solution est filtr6e puis analysee par chromatographic en phase 

liquide a haute pression (HPLC) en phase inverse. La 

chromatographie est faite sur colonne Kromasil® C18 (Touzart et 

Matignon). 

Le solvant d'eiution est un melange acetonitrile/eau (80/20) 
35 en mode dilution isocratique ou en mode gradient et la Vitesse 
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dilution est de 1 ml/minute. Le detecteur utilise est un d§tecteur 
Waters 484 a 230 nm. 

Le rendement en compose photochromique est le ratio de la 
quantite de compost photochromique retrouve dans le film par 
5 rapport a la quantity th§orique attendue. 

Les r6sultats sont donn§s dans le Tableau II ci-dessous. 



TABLEAU II 
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Exemple 


Melange n° 


Rendement en 






compose 






photochromique (%) 


A 


5 


62 


B 


6 


60 


1 


1 


100 


2 


1* 


100 


3 


2 


96 


4 


3 


87 


5 


4 


89 


* (amorceur AIBN en phase organique) 




Les resultats du 


Tableau II montrent 


que le procede de 


I'invention diminue, 


voire supprime, la 


perte de compose 


photochromique dans 


le latex, au cours de 


la synthase, et ce, 



15 quelle que soit la famille de compose photochromique utilisee. 
Exemple 6 

On prepare le melange dont la composition est indiquee ci- 
apres en combinant une solution A contenant le monomere 
polymerisable, Tagent de stabilisation et le compose 
20 photochromique a une solution B contenant les tensio-actifs et de 
Teau. 
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Monomere poivmerisable 


46,4 g 


Methacrylate de butyle 


Compose Dhotochromiaue 


3,25 g 


Spiro A 


Tensio-actif 


1,493 g 
0,988 g 


DISP 3065 
DIP 0988 


Aaent de stabilisation 


2,32 g 


Methacrylate de stearyle 


Eau 


50g 



DISP 3065 = DISPONIL A 3065 = melange cTalcool gras comportant 
30 unites ethoxyl§es 

DIP 0988 = DISPONIL FES 0988 = Ci 2 . 14 H25-29(OCH 2 CH2)i20S0 3 " 
5 Na + (produits fournis par la soci6t6 SIDOBRE SINNOVA). 

Apr6s degazage, les gouttelettes de la mini§mulsion selon 
I'invention ont un diamdtre moyen de 250 nm. 

On prepare une solution d'amorceur en dissolvant 0,19 g de 
persulfate de sodium dans 1,9 g d'eau et on ajoute en une seule 
10 fois cette solution dans le reacteur contenant 96, g de mini6mulsion 
pour initier la reaction de polymerisation. 

La polymerisation est effectuee a une temperature de 60°C et 
on effectue a intervalles reguliers des prelevements et determine 
les teneurs ou extraits sees et le diamfetre moyen des particules. 
15 Les resultats sont donnes dans le Tableau (III). 
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TABLEAU III 



Temps de 


Extrait sec (% en 


Diametre moyen 


polymerisation 


poids) 


particules (nm) 


(minutes) 






30 


15 


230 


60 


28,5 




90 


31,7 


230 


165 


31,7 


240 



5 A la fin de la polymerisation (2 h 45 apres Tajout de 

Tamorceur), on arr§te le chauffage et on laisse refroidir jusqu'S la 
temperature ambiante (23°C). Le latex est alors soutire a 23 6 C et 
filtre sur tissus. 

Le latex presente les caract6ristiques suivantes : 
10 Extrait sec 36% en poids 

Diametre moyen des particules 230 nm 

On obtient ainsi un latex photochromique avec un excellent 
rendement en compost photochromique en fin de synthese. 
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REVEND1CATI0NS 

1. Proc6d6 d'obtention d'un latex photochromique 
comprenant: 

(1) la preparation d'un melange comprenant au moins un 
monomere organique Z a groupement C=C, polymerisable par 
voie radicalaire, au moins un compose photochromique 
organique, au moins un agent tensio-actif, de I'eau et 
eventuellement un amorceur de polymerisation ; 

(2) le traitement du melange obtenu a retape (1) pour former une 
miniemulsion comprenant une phase organique dispers6e 
sous forme de gouttelettes ayant un diametre de 50 a 500 nm, 
de preference 50 a 300 nm, dans une phase aqueuse; 

(3) I'addition a la miniemulsion d'un amorceur de polymerisation, 
si celui-ci n'a pas ete introduit lors de retape (1), ou d'une 
quantite supplementaire d'amorceur par rapport a retape 

(D ; 

(4) la polymerisation du melange reactionnel obtenu a retape 
(3), et 

(5) la r6cup6ration du latex photochromique. 

2. Procede selon la revendication 1, caracterise en ce que le 
monomere organique Z est choisi parmi les (meth)acrylates 
d'alkyle. 

3. Procede selon la revendication 1 ou 2, caracterise en ce 
que le compose photochromique est choisi parmi les chromenes et 
les spirooxazines. 

4. Procede selon la revendication 1, caracterise en ce que le 
monomere Z est choisi parmi les methacrylates d'alkyle et le 
compose photochromique est choisi parmi les spirooxazines. 

5. Procede selon Tune quelconque des revendications 
precedentes, caracterise en ce que le melange de retape (1) 
comprend en outre un agent de stabilisation. 

6. Procede selon la revendication 5, caracterise en ce que 
I'agent de stabilisation est choisi parmi les n-alcanes, les n- 
alcanes halogen6s, les alcools gras et les esters d'alcools gras. 




15 



7. Proc§d6 selon la revendication 6, caracterise en ce que 
I'agent de stabilisation est choisi parmi I'hexadecane, I'alcool 
cetylique et le methacrylate de st6aryle. 

8. Proc6d6 selon Tune quelconque des revendications 
5 precedentes, caracteris6 en ce que I'amorceur est introduit 

uniquement lors de I'etape (3). 

9. Proc§d6 selon Tune quelconque des revendications 
precedentes, caracterise en ce que I'amorceur de polymerisation 
est soluble dans la phase aqueuse ou la phase organique. 

10 10. Procede selon la revendication 9, caracterise en ce que 

I'amorceur de polymerisation est I'azobisisobutyronitrile ou le 
dihydrochlorure de 2,2 , -azobis(2-amidinopropane) ou le persulfate 
de sodium. 

11. Procede selon Tune quelconque des revendications 
15 precedentes, caracteris6 en ce que I'etape de traitement (2) 

consiste a faire passer le m6lange de I'etape (1) dans un 
microfluidiseur 

12. Procede selon Tune quelconque des revendications 
precedentes, caracterise en ce qu'il comprend une etape de 

20 degazage de la miniemulsion avant Taddition de I'amorceur. 



Dans le cas des emulsions classiques, les gouttelettes ont un 
diametre de I'ordre de 1 pm. 

On prepare une solution d'amorceur en dissolvant 0,48 g de 
dihydrochlorure de 2,2'-azobis(2-amidinopropane) dans 4,8g d'eau 
5 et on ajoute en une seule fois cette solution dans le reacteur 
contenant 103g d'emulsion ou miniemulsion pour initier la reaction 
de polymerisation, a r exception de I'exempte 2 dans lequel on a 
introduit directement la m£me quantite d'azobisisobutyronitrile (2). 

La polymerisation est effectuee a une temperature de 60°C. 
10 A la fin de la polymerisation (2 h 45), aprds I'ajout de 

I'amorceur, on arrete le chauffage et on laisse refroidir jusqu'a la 
temperature ambiante (23°C). Les latex sont alors soutir6s a 23°C 
et filtres sur tissus. 

Les latex des exemples 1 a 5 ont un extrait sec de 37% en 

15 poids. 

Les latex obtenus par le procede classique ont un extrait sec 
de 40% en poids. 

L'extrait sec est mesur6 classiquement par s6chage du latex 
dans un dessicateur jusqu'a poids constant. 
20 Le diametre moyen des gouttelettes et des particules est 

determine par un Zetasizer (MALVERNE), par diffusion de la 
lumiere. 

On a realise par depot centrifuge [200 t/minute pendant 10 s, 

puis 1000 t/minute pendant 10 s] des latex precedents sur des 
25 verres Sigmal® et sechage en etuve a 50°C, des films 

transparents, photochromiques, d'epaisseurs 3,7 pm. 

On a recupere les films et on les extrait avec 10 ml 

d'acetonitrile a 80°C en presence d'un etalon interne Kemix n° 16. 

Cette extraction s'effectue pendant 20 minutes. Apres agitation, la 
30 solution est filtree puis analysee par chromatographic en phase 

liquide a haute pression (HPLC) en phase inverse. La 

chromatographie est faite sur colonne Kromasil® C18 (Touzart et 

Matignon). 

Le solvant dilution est un melange acetonitrile/eau (80/20) 
35 en mode dilution isocratique ou en mode gradient et la vitesse 



